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RESUMO

Acos inoxidaveis do tipo duplex apresentam estrutura binaria composta por
austenita e ferrita. Sua microestrutura tem grande importdncia na definicao das
propriedades mecéanicas e também na formagéo do perfil de nucleagéo de trincas.
Ao longo do presente estudo, foi realizada a metalografia quantitativa sobre
amostras retiradas de diferentes secdes de placas de ago UNS §32304 com
diferentes tamanhos e de um cilindro de ago S32750, assim como a microscopia

6ptica, eletronica de varredura e EDS das mesmas.

As amostras das se¢fes que nao correspondiam as superficiais apresentaram
forte orientacdo dos contornos de grdo. Essa anisotropia foi quantificada pelos

meétodos de metalografia quantitativa aplicados.

Palavras-chave: Duplex, Ago inoxidaveis, Metalografia.



ABTSTRACT

Duplex stainless steels presents a binary structure composed by austenite and
ferrite. Its microstructure is of great importance on the definition of mechanical
properties and also on the profile of crack nucleation. Along of the present study, has
been performed the quantitative metallography on samples that was extracted from
different UNS 32304 steel plates, with different sizes, and from a S32750 steel

cylinder, as well as optical microscopy, scanning electron microscopy and EDS of the
same.

The samples that don’t correspond to the superficial ones presented a strong
orientation of tis grains boundaries. This anisotropic effect was quantified by the

quantitative methods applied.

Keywords: Duplex, Stainless Steels, Metallography.
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1 INTRODUGAO

Tendo sido descobertos entre os anos de 1927 e 1932, ao se pesquisar 0
efeito do aumento da fragdo de ferrita em agos austeniticos, os agos duplex
ganharam importancia comercial a partir do inicio dos anos 40, quando passou-se a
endurecé-los por precipitagdo através da introdugdo de cobre e molibdénio. Nesta
fase do seu desenvolvimento, ja foram notadas algumas de suas importantes

propriedades.

Hoje, esses agos encontram aplicagdo na industria de base, quimica, de oleo,
gas, papel e celulose, aplicado principalmente em evaporadores, dutos, unidades de
dessalinizagdo e dessulfuragdo, equipamentos para destilagdo, tanques de

condugéo e armazenamento de material corrosivo.

Apresentando uma estrutura controlada, os agos ferritico-austeniticos tem
microestruturas que consistem em fragées aproximadamente iguais as destas duas

fases.

O objetivo que se busca atingir ao se procurar essa microestrutura € combinar
favoravelmente as propriedades dos agos inoxidaveis ferriticos e austeniticos, a
saber: elevada resisténcia mecanica, boa tenacidade, boa resisténcia a corrosdo em

diversos meios e excelente resisténcia a corrosao sob tenséo e a fadiga. [1]

Sabe-se que o diplex apresenta alongamento uniforme substancialmente
menor do que agos austeniticos e ferriticos. Busca-se por meio do presente trabalho,
portanto, apresentar resultados microestruturais deste material, em particular

aqueles relacionados a metalografia quantitativa.
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2 OBJETIVO

O objetivo desse estudo é tragar um perfil microestrutual para alguns agos

tipo duplex e superduplex, com foco em sua metalografia quantitativa.

13



3 CONSIDERAGOES TEORICAS

Hornbogen define uma microestrutura duplex como sendo composta de um
numero aproximadamente igual de contornos de grdo alfa/alfa e beta/beta, cuja
soma é similar ao nimero de interfaces alfa/beta. Além disso, a fragdo volumeétrica
de ambas as fases deve ser préxima de 50%. Por outro lado, o Metals Handbook é
menos preciso e define microestrutura duplex simplesmente como uma
microestrutura composta de duas fases. A Figura 1 mostra uma microestrutura

duplex tipica segundo a definigdo de Hornbogen. [2]

Figura 1. Esquema de uma microestrutura duplex segundo a definigdo de Hornbogen [2]

O continuo desenvolvimento de acgos inoxidaveis duaplex resultou na
composicao de agos complexos contendo quantidades consideraveis de elementos
de liga. Estes elementos sdo, é claro, introduzidos no ago por uma ou mais reagées
com o objetivo final de obter melhores propriedades mecénicas e/ou maior
resisténcia a corrosdo. Como de costume, os beneficios de tais adigbes
invariavelmente vém acompanhados a inevitaveis desvantagens, sendo a mais

importante a potencial instabilidade microestrutural do material [3].

14



Esta microestrutura é obtida, em geral, pelo aumento dos teores de cromo e
molibdénio em relacéo aos agos austeniticos e com o aumento do teor de nitrogénio.
Enquanto os primeiros aumentam a resisténcia a corroséo, o nitrogénio, como soluto
intersticial, aumenta a resisténcia mecanica. Estas alteragdes elevam a estabilidade
da fase 0 e permitem o aparecimento de algumas outras fases intermetalicas,

especialmente a fase X (Fe3Cri1sMo4).[4]

Essa condigao requer, portanto, além do cuidado para prevenir a precipitagéo
de carbonetos, cuidado com a precipitagdo das citadas fases intermetalicas que
fragilizam o material e comprometem sua resisténcia a corrosdo. Em geral, quanto
mais elevado o teor dos elementos de liga que estabilizam estas fases, mais se

acelera a cinética de precipitagéo. [4]

Essas fases intermetalicas aparecerao durante o processamento (tratamento
térmico, soldagem, conformagao a quente) ou, em uso (envelhecimento isotérmico).
A precipitacdo da fase o é de grande interesse para os agos inoxidaveis
austeniticos, ferriticos e duplex, pois a ela associam-se efeitos que causam tanto
reducédo das propriedades mecanicas quanto diminuigao da resisténcia a corrosdo

do ago [5].

3.1 FORMAGAO DOS AGOS DUPLEX

Os agos inoxidaveis duplex (AID) séo agos em que a microestrutura consiste
de duas fases principais: austenita (y — cfc) e ferrita (a - ccc) em proporgbes

aproximadamente iguais [6].

Os AIDs podem ser divididos em dois grupos de acordo com seu teor de
carbono:

1 — agos com baixo teor de carbono (de 0,01 %peso até 0,08 %peso de

carbono). Em geral essas ligas séo trabalhadas mecanicamente (ligas forjadas),
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2 — agos com alto teor de carbono (de 0,3 %peso até 0,5 %peso de carbono).

Esses agos sédo usados na condigéo bruta de fuséo.

Os acgos inoxidaveis com baixo teor de carbono solidificam em uma estrutura
ferritica e a austenita se forma no estado soélido. Durante o trabalho a quente, entre
900°C e 1200°C, a microestrutura é formada de lamelas alternadas de ferrita e
austenita. No caso dos agos inoxidaveis com alto teor de carbono, a primeira fase
que solidifica é também a ferrita. O liquido residual rico em carbono solidifica

formando austenita e uma rede de carbonetos do tipo M23Cg rico em cromo [3],[6].

Ambos os produtos fundidos e forjados tem fragdes volumétricas equivalentes
de ferrita e austenita, mas os componentes forjados apresentam uma textura de
deformacéo obtida por trabalho a quente. O balango de fase ideal para os modernos
produtos forjados varia entre os fabricantes, mas uma fragdo volumétrica de 45% a
60% de austenita pode ser esperada. Essa microestrutura balanceada é conseguida
através do controle simultineo da composicdo quimica e da temperatura de

recozimento [6].

Os agos duplex sdo baseados no diagrama de fases ternario Fe-Cr-Ni (Figura
2).

temperature

100 wt. % Ni

70wt %Fo o s 30wt %Ni
’

-~ P4
N 4
LN s
N\ I'd
~ rd
100wt.%Fe ~ OwL%Ni

Fe

Figura 2 - Diagrama de fases ternario Fe-Cr-Ni [6].
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Os agos inoxidaveis duplex solidificam completamente no campo da ferrita.
Em seguida ocorre a transformagdo no estado sélido para a austenita, que €
naturalmente reversivel, de modo que um aumento significativo da temperatura, por
exemplo, de 1050°C a 1300°C, leva a um aumento no teor de ferrita [GUNN, 2003].
A austenita nucleia por volta de 1300°C (2370°F) e cresce primeiro nos contornos de
grao da ferrita e, posteriormente, nos graos de ferrita [6], [7].

Em razido da sua microestrutura bifasica esses agos apresentam uma
combinagdo favoravel das propriedades dos agos inoxidaveis ferriticos e
austenitcos: tém elevada resisténcia mecanica, boa tenacidade e ductilidade além
de boa resisténcia a4 corrosdo em diversos meios e excelente resisténcia a corroséo

sob tensao [6].

Esta combinagdo favoravel de propriedades faz esta classe de agos
inoxidaveis ser amplamente empregada em industrias de petrdleo e gas,

petroguimica, papel e celulose e industrias de controle da polui¢ao. [6]

No final dos anos 60, foi proposta a seguinte equagao (Equagdo 1) para
relacionar a resisténcia a corrosdo por pite, ou PRE (Pitting Resistance Equivalent)

ao teor desses trés elementos [6],[1],[7]:

PRE = %Cr + 3,3 %Mo + 16 %N (1

Algumas ligas contém uma adigédo de tungsténio, que € outro elemento que
age para aumentar a resisténcia a corrosdo dos agos inoxidaveis. Para essas ligas,
a resisténcia a corrosao por pite € expresso como PRE, de acordo com a Equagéo
2: [6],[1]7]

PREW = %Cr + 3.3 %Mo + 16 %N + 1.65 %W (2)

O numero PRE ou PREW é comumente usado para classificar a familia a que

pertence uma liga. Os AIDs cujos valores de PRE forem da ordem de 35 a 40,
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constituem a familia dos agos inoxidaveis duplex e aqueles cujos PRE forem
superiores a 40, constituem a familia dos inoxidaveis superduplex [3],[7]

3.2 EFEITO DOS ELEMENTOS DE LIGA NOS AGOS DUPLEX

Devido & alta quantidade de elementos de liga, os agos inoxidaveis duplex
constituem sistemas termodinamicamente metaestaveis no estado solubilizado a
temperatura ambiente e qualquer adsorcdo de calor que eles recebem, faz com que
busquem uma condigdo energética mais estavel, que & conseguida através da
precipitagdo de carbonetos e intermetélicas.[7] A Tabela 1 apresenta as

caracteristicas principais de algumas fases encontradas em agos inoxidaveis duplex.

Tabela 1 - Caracteristicas principais de algumas fases encontradas em agos inoxidaveis duplex
[PADILHA e PLAUT, 2009].

Atomos por
Estrutura
Fase Célula Parimetro de Rede Composicio
Cristalina
Unitaria
Sigma a=0.87-092 .
Tetragonal 30 (Fe, Ni);(Cr. Mo),
©) ¢ =0,4554 - 0,48
Fe35Cr1pE040;
Chi () cec 58 a=0,881-0.,895 .
(Fe,Ni)36Cr13Moy
Laves Fe,Mo; Fe;Nb;
Hexagonal 12 a=0,473 - 0,483 .
()] Fe,Ta; Fe;Ti; Fe; W
(Cr.Fe Mohn3Ce:
M;3C cfe 116 a=1,057-1,06
Cri¢FesMo12)Cs
Pseudo- a=1,395-1,400
L“I1C3 40 (Cr_.Fe)-,C;
hexagonal ¢ =0,452-0453
MC cfc 112 a=1,085-1,128 (Fe,Mo,NL,C1)¢C
a=0.478 - 0.48;
M,N hexagonal 9 (Cr.FehN
¢ =0.4440.447
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A precipitagcdo de fases intermetadlicas é normalmente associada a
consequéncias indesejaveis, como empobrecimento da matriz em elementos de liga
como o cromo, molibdénio e nidbio bem como a perda de ductilidade, tenacidade e

resisténcia a corrosao [7].

Uma grande variedade de fases podem se formar nesses agos no intervalo de
temperatura de 300 — 1000°C durante o envelhecimento isotérmico (processamento
ou uso) ou tratamento térmico incorreto. O diagrama esquematico da Figura 3

mostra as possiveis transformagoes de fases em agos inoxidaveis duplex. [6]

1000 :
900 f _E__"—_-——- Sigma
800 CroN, Chi g
\ M,3Cs

700 \-_._____________
1 ——]
‘g 500 (--——'—'——“—'——"——
o . N °
o . Fragilizagdo a475°C
g 400 - ——
'_ T — —— —_

300

2 min 6min 20 min 1h 3h 10h 30 h
Tempo

Figura 3 - Diagrama esquematico tempo-temperatura-transformagao (TTT) das possiveis transformagdes

de fases que podem ocorrer e agos [6]

Quanto ao efeito dos elementos de liga, podemos fazer uma analise individual

da influéncia de cada um deles:

Cromo: é esse elemento que permite a formacgao da pelicula passivadora. O
cromo superficial reage com o oxigénio, formando na superficie do metal, uma
camada de CrO. Esta pelicula modifica o potencial de um eletrodo no sentido da

menor atividade. Estes fendmenos assumem grande importancia na cinética dos
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processos de corrosdo eletroquimica e muito particularmente para a protegao
catodica, a qual consiste essencialmente na polarizagdo catoédica da estrutura a

proteger.

Niquel: sua adicdo resulta em uma mudanga estrutural do material, que

passa apresentar melhores caracteristicas de:
- Ductilidade
- Resisténcia mecanica a quente
- Soldabilidade
- Além disso, ainda aumenta a resisténcia a corrosdo de maneira geral. [8]

Molibdénio: exerce influéncia na estabilizagdo do carboneto, além de
aumentar a resisténcia a tragdo, temperabilidade e resisténcia mecénica a altas

temperaturas.

Aluminio: & um forte formador de ferrita. Esse elemento reduz a durabilidade

do ago inoxidavel. Aumenta a resisténcia a oxidagéo a alta temperatura. [8]

Manganés: - Estabiliza os carbonetos. Ajuda a criar microestrutura dura por
meio de témpera. Diminui a velocidade de resfriamento, além de aumentar a
resisténcia mecéanica, a temperabilidade da pega e a resisténcia ao choque. O
manganés tem grande importdncia na substituigdo parcial de niquel nos agos

inoxidaveis da série 200.

Titinio: combina-se com o carbono e reduz corrosdo intergranular. Atua

também como refinador de grdo e promove a formagao da ferrita. [8]

Cobre: é um elemento nao formador de carboneto. Aumenta a resisténcia

para certos meios corrosivos [8]

Carbono: endurece o ago inoxidavel, mas promove a formagdo de

precipitados prejudiciais tanto a corrosdo, como as propriedades mecéanicas.
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3.3 PROPRIEDADES MECANICAS DOS AGOS INOXIDAVEIS

A combinacgédo entre os elevados valores de alongamento da austenita com o
elevado limite de escoamento da ferrita nos agos inoxidaveis duplex, forma um
conjunto de notaveis propriedades mecéanicas. Os agos inoxidaveis duplex
apresentam elevado limite de escoamento, na ordem de duas vezes o valor dos
agos austeniticos. Além disso, apresentam um alongamento minimo em torno de
25% [9]

O comportamento mecanico dos agos inoxidaveis duplex esta intimamente
relacionado com a caracteristica de cada fase, por isso o balanceamento entre as
fracbes volumétricas de austenita e ferrita deve estar préximo de 50% para cada

uma das fases, a fim de se maximizar as propriedades mecanicas.[9]

A Tabela 2 compara as propriedades mecénicas dos ag¢os inoxidaveis de

microestrutura diplex com os agos inoxidaveis austeniticos.

Tabela 2. Comparagio de propriedades mecéanicas de agos diplex com ligas austeniticas.[9]

wsiuns | Sesitneinse | Rerinied | Ao | e | meroenutr
304L 210 515-680 45 155 Austenita
316L 220 515-690 40 160 Austenita

S 32304 400 600-820 25 230 Duplex

S 31803 450 630-880 25 260 Duplex

S 32750 550 800-1000 25 290 Duplex

Os agos inoxidaveis duplex apresentam alta resisténcia ao impacto na
temperatura ambiente (25°C). Sua tenacidade esta limitada a fragao volumétrica e
distribuicdo da ferrita. Com uma fragdo volumétrica de austenita da ordem de 40%,
obtém-se prevengao efetiva do crescimento de trincas. Dessa forma, a orientagéo e

a morfologia da estrutura dos diplex sdo importantes na avaliagdo da tenacidade.
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Resultados de ensaios de impacto demostram que os agos duplex possuem boa
tenacidade..[9]

A Figura 4 ilustra os resultados obtidos no ensaio de impacto para a liga 316L,
bem como para trés qualidades daplex: UNS S32304 (SAF 2304), UNS S31803
(SAF 2205) e UNS S32750 (SAF 2507). Nota-se que a temperatura de transi¢éo
dutil-fragil para os daplex estd em torno de -50°C, enquanto que a liga 316L néo
apresenta esse fendmeno. A transigdo dutil-fragil dos duplex é carateristica da fase
ferritica. [9]

350 oS
300 SﬁF 2205
- SAH 2304
3 o SAF 2507
] i
g 3600
2 200
2 771/
£ 150 /
(o] ——
& //
o
Ly
100 "é
___#f
0
-150 -126 100 .75 50 -25 0 25 50

(-240) (-195) (-180) (-105) (-60) (-15) (32) (75) (120)
Temperatura, °C (°F)

Figura 4 - Resisténcia ao Impacto dos Agos Inoxidaveis Duplex [9]

3.4 MECANISMOS DE DEFORMAGAO E RUPTURA

Existem dois tipos basicos de deformacdo: a deformagdo elastica e a

deformagéao plastica. Analisaremos cada uma delas a seguir:
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Deformagao elastica: na deformagédo elastica ndo ha ruptura das ligagées
quimicas, apenas um alongamento dessas, pela presenga de uma forga adicional
que se soma as forgas eletrostaticas existentes que estdo em equilibrio no material.
Assim, quando se aplica um esforgo externo, os atomos se deslocam de suas
posig¢des iniciais, porém ao cessar esse esforgo eles retornam as suas posigoes de
origem. Logo, a deformacéo elastica & retornavel e pode ser repetida indefinidas
vezes sem alterar a resisténcia nem as propriedades do material. Ela se comporta

como mostrado na Figura 5.

Unload

Slope = modulus
of elasticity

Stress

Load

O

O
Strain

Figura 5 - Tensdo x Deformagao no dominio elastico

Deformacgao plastica: A deformagéo plastica € o resultado do movimento dos
atomos devido a tensdo aplicada. Durante este processo ligagdes sdo quebradas e
outras refeitas. Ela se da por meio do movimento de discordéncias internas do

material, como ilustra a Figura 6.
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Figura 6 - mecanismo de escorregamento de discordancias gerando deformagéao plastica.

Trataremos nesse estudo de trés tipos de ruptura: fragil, dictil e por fadiga.

Ruptura fragil: € a ruptura das ligagbes atdbmicas sem o desenvolvimento
prévio de mecanismos de deformagdo permanente com intensidade apreciavel. E
facilitada pela presenca de defeitos como vazios, que concentram tensées, ou pela
diferente capacidade de deformacéo entre o arranjo cristalino e defeitos de natureza

diversa.

A clivagem é um tipo caracteristico de ruptura que resulta das quebras de
ligacbes de um conjunto de atomos que pertencem a um plano cristalografico
particular. A ruptura intergranular € uma clivagem que segue as juntas dos graos,
facilitada pela incompatibilidade de deformagéao entre os grdos adjacentes ou porque
essas regibes sao concentradores naturais de tensdes. Ja a ruptura alveolar se

origina na nucleagao, crescimento e coalescéncia de vazios dos cristais.[8]

Ruptura Ductil: é sempre precedida de deformagbdes permanentes
significativas e tem origem na formagao e unido de vazios gerados pela excessiva
concentracdo de tensdes proporcionada pelo acamulo de discordancias em juntas
de graos e defeitos cristalinos. Naturalmente, a ruptura ductil implica em quebra das
ligagbes entre os atomos, levando a formagdo de uma microfissura. Um aspecto

importante a observar é que a quebra de ligagées atdmicas, e a consequente

redugao do seu nimero, diminui a capacidade remanescente de deformacéo elastica
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do meio, afetando de forma direta esse mecanismo. J& a redugdo das areas
resistentes, proporcionalmente ao niumero de ligagdes rompidas, leva a um aumento
da velocidade com que as deformagdes permanentes se processam. Desse modo, a
capacidade de deformacado plastica, ou o mecanismo em si, ndo € diretamente
afetada; diz-se que as rupturas das ligagdes tem influéncia indireta sobre aquele

mecanismo.[8]

Ruptura por fadiga de um policristal: para a ocorréncia de fadiga é
necessario um regime repetido de tensées normais de tragdo (somente com tensoes
de compressdo nao ha fadiga) e formagédo de deformagdes plasticas. A fadiga pode
ser de baixo ciclo (tensdes acima do limite de escoamento) e de alto ciclo (regime de

tensdes abaixo do limite de escoamento). [8]

3.5 CARACTERISTICAS DA DEFORMAGAO PLASTICA DA FERRITA E
DA AUSTENITA

Os agos inoxidaveis comportam-se de maneira distinta quando submetidos a
tensdao. Em geral, agos ferriticos apresentam limite de escoamento maior que
austeniticos, além de maior resisténcia e menor alongamento.[2] Essa diferenga é
associada @ maneira como esses a ferrita e austenita se deformam. As diferengas

estdo dispostas genericamente na tabela 3.
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Tabela 3. Comparacgéo entre ferrita e austenita [8]

Colunasl Ferrita Austenita
Sistemas de escorregamento 48 12
Energia def. de empilhamento Maior menor
Escorregamento com desvio Facil ’ dificil
Distribuigdo das discordancias u:}?;rcr);e unri?c?:ine
Encruamento Menor Maior
Forca de Peierls-Nabarro Maior Menor
Variagdo do LE com a temperatura - Grande Pequena
Limite de escoamento Menor Maior
Limite de resisténcia Menor Mz;ior
Alongamento Menor Maior

Ocorre que, quando ha ambas as fases presentes, como no caso dos agos
daplex, o limite de escoamento fica préximo dos acgos ferriticos e o limite de

resisténcia, proximo aos austeniticos. [8]

3.6 DESCRIGAO FORMAL DA CO-DEFORMAGAO

Ocorre para o0 a¢o duplex que ambas as fases inicialmente tem
comportamento elastico, até que a mais ductil come¢a a escoar. Em seguida, ambas
deformam plasticamente. O que define qual fase cumpre o papel de mais dictil € o
nitrogénio, uma vez que sendo seu teor maior que 0,13%, a ferrita sera a mais ductil,

caso contrario, sera a austenita.

26



Outro fator importante & a anisotropia do material, uma vez que os agos
duplex formam lamelas, eles apresentam limite de escoamento 10% e resisténcia
7% maior quando o ensaio € realizado em corpos retirados da posi¢ao transversal a
de laminacgéo. [8]

A transmissdo do escorregamento entre fases CCC e CFC pode ser dita
analoga ao que ocorre no contorno de grdo de uma liga de fase Unica. Ela sera

influenciada pela orientagéo relativa do sistema de escorregamento nas duas fases.
8]
Alguns trabalhos sobre escorregamento ao longo de contornos de grao

definiram alguns critérios gerais para predizer o sistema de escorregamento. Esses
critérios podem ser expostos como:

e A tensao critica projetada de discordancias nas proximidades do contorno

deve ter um maximo m um sistema ativado;
e O angulo entre as linhas de interseccdo entre os planos de

escorregamento do sistema incidente e ativado deve ser minimo no

contorno;

e A configuragao resultante no contorno pode ter minima energia.

Essas condi¢cdes podem ser exploradas para o caso de materiais CCC-CFC.

3.7 MICROESTRUTURA E NUCLEAGCAO DE TRINCA EM AGOS DUPLEX

Os materiais bifasicos diferem bastante de suas fases individuais. Ha diversas
origens para esta caracteristica, incluindo efeito de textura cristalografica e efeitos

geométricos da microestrutura, tais como tamanho de grdao e morfologia das fases.
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A fase austenita tem baixa Energia de Defeito de empilhamento (EDE) e
desenvolve uma estrutura planar durante a deformagéo. A fase ferrita exibe uma
relativa alta EDE na qual pode ter um sistema de escorregamento facilmente ativado
durante a deformagao. Portanto, pode-se esperar que uma mudanga no caminho de

deformagao influencie as duas fases diferentemente. [8]
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

Os materiais utilizados no presente estudo foram os agos inoxidaveis do tipo
duplex, em forma de barras, P398A (UNS S32304) e o ago S32750, em forma de

cilindro, seguindo os parametros mostrados nas Tabelas 4 e 5.
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4.2 PREPARAGAO DAS AMOSTRAS PARA ANALISE METALOGRAFICA

4.21 Preparagao das amostras oriundas das placas de ago

De cada uma das duas placas de ago foram retiradas 3 amostras. Estas
foram embutidas de tal forma que uma mostrasse a dire¢do superficial ou de
laminagado, outra, a direcao longitudinal e a ultima a diregdo normal. A figura 7

mostra as citadas diregdes em relagao a placa.

9 DIR Laminag¢io ou Superrficial

—9 DIR Longitudinal

Figura 7. Diregoes superficial, longitudinal e de laminagao da placa.

A

DIR Normal

As amostras foram, a seguir, lixadas a partir da lixa 100, prosseguindo-se até
a lixa 1000. Feito isso, foi realizado polimento com pasta de diamante com 6um,

3um e 1um. Por fim, foi realizado o ataque metalografico com acido oxalico a 10%.

4.2.2 Preparagao das amostras oriundas do cilindro

Da barra cilindrica, foram retiradas novamente 3 amostras. Elas foram
embutidas de maneira que uma evidenciasse a face na diregao superficial, outra, a
direcdo normal, e uma que mostrasse a dire¢ao transversal, conforme ilustra a

Figura 8.
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Dir Superficial

Dir Normal

Figura 8. Direg6es da barra cilindrica (transversal, superficial e normal).

Para essas amostras foi aplicado o mesmo padrao de lixamento e polimento

das barras, além do ataque feito com a mesma substancia.

4.3 Microscopia Eletronica de Varredura

Para este exame, os resultados de maior relevancia sado fornecidos pelos
elétrons secundarios e retroespalhados, Os elétrons secundarios no MEV resultam
da interagao do feixe eletrénico com o material da amostra. O contraste na imagem
é dado, sobretudo, pelo relevo da amostra, que € o principal modo de formagéao de
imagem no MEV. Os elétrons retroespalhados, por sua vez, geram uma imagem

oriunda do gradiente de composig¢ao.

Para o presente estudo, foram colhidos 5 areas de EDS por fase, tendo este

procedimento sido aplicado em uma das se¢des de cada material.
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4.4 METODOS APLICADOS A METALOGRAFIA QUANTITATIVA

4.41 Método de determinagdao das fragoes volumétricas das fases presentes

em cada amostra.

Segundo Padilha [10], o método de contagem de pontos consiste em dispor
uma rede de pontos sobre uma determinada area da microestrutura. Sendo que o
nimero de pontos sobre a area de interesse (fase a, por exemplo) dividido pelo

numero de pontos totais fornece o valor de Pp, onde:

Vv = Aa = Pp (3)

Onde,
Pp = fragao de pontos.
Aa = fragao de area

Vv = fragao volumétrica

Ou seja, o método citado fornece de imediato a fragéo volumétrica.

Para o caso em questdo, foram utilizadas redes de 88 pontos sobre
fotografias com 500x de aumento. Em cada se¢édo foram utilizadas duas fotos para

se realizar a medi¢do, sendo que destas extraiu-se a média.

4.4.2 Método de determinagao do tamanho médio de graos
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Para a medigdo do tamanho médio dos graos utilizamos o método de Heyn.
Neste método, sobre a micrografia, tragamos uma linha-teste de tamanho “I
conhecido. Contamos entdo, o numero de contornos interceptados pela linha. O

namero de graos interceptados pela linha sera dado por [10]:

interceptacOes observadas

= l xm (4)

Onde,

NL = numero de graos interceptados pela linha-teste
L = comprimento conhecido da linha-teste

M = aumento utilizado na fotomicrografia

O calculo do tamanho de grao de cada uma é feita através da féormula descrita
na Equagao 5:

_ 1
Im =4 (5)
Onde,

Im = tamanho médio de graos.

Neste estudo, foram tragadas 3 linhas-teste por fotomicrografia e extraiu-se a
média.
4.4.3 Método de determinagao da anisotropia presente nas amostras

A anisotropia foi media através da equagao 6 [10]:
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W = Pl (tran'svetsal) (6)
Pl (longitudinal)

W = grau de anisotropia.

Neste estudo, a medigao foi feita com 3 linhas-teste paralelas a orientagao
das lamelas e mais 3 normais as mesmas, extraindo-se a média de ambas e, em

seguida, calculando W.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 ANALISE MICORESTRUTURAL

O primeiro material analisado, foi aquele oriundo da placa de espessura 16
mm e dimensbées 300mm x 210 mm, que para todos os efeitos chamaremos de
amostra 1. Em seguida, sera dado foco a amostra da placa de 9,5mm de espessura
e dimensdes de 300mmx150mm e sera chamada de amostra 2. E, por fim, serdo
discutidos os resultados da amostra provenientes do cilindro, de dimensées 340mm

de comprimento por 1 cm de diametro, esta sera a amostra 3.

5.1.1 Analise microestrutural do material extraido da placa 1.

Como dito anteriormente, desta placa foram tiradas amostras para 3 seg¢odes:

superficial, longitudinal e normal. Analisaremos uma a uma as se¢bes a seguir.

Anélise da amostra 1, segao superficial.

Para a analise em microscépio 6ptico foram tiradas 2 fotos com aumentos de
100x, 200x, 500x e 1000x cada. As Figuras 9 a 12 mostram as microestruturas
reveladas para a se¢ao superficial da amostra 1.
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Figura 9. Amostra 1, se¢do superficial com aumento de 500x

Na Figura 9, podemos facilimente detectar a estrutura binaria tipica de um ago

daplex.
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Figura 10. Amostra 1, segdo superficial, aumento de 500x MEV

Figura 11. Amostra 1, segdo superficial, aumento 1500x, MEV.
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Figura 12. Amostra 1, se¢do superficial, aumento 10000x, MEV.

Andlise da amostra 1, se¢cdo longitudinal.

As Figuras 13 a 15 mostram as microestruturas reveladas para a segéo

longitudinal da Amostra 1.
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Figura 13. Amostra 1, segao longitudinal, aumento de 200x

A Figura 13 ja nos permite observar uma clara orientagao das fases, que se

apresentam na forma lamelar.
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Figura 14. Amostra 1, segao longitudinal, aumento de 1500x, MEV

Figura 15. Amostra 1, segao longitudinal, aumento de 5000x, MEV
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Analise da amostra 1, secao normal.

As Figuras 16 e 17 mostram as microestruturas reveladas para a segao

normal da Amostra 1.

Figura 16. Amostra 1, segdo normal, aumento de 1000x

Figura 17. Amostra 1, segdo normal, aumento de 5000x, MEV
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As analises de EDS da amostra 1 foram feitas nesta se¢ao (normal). Nas

Figuras 18 a 20 veremos uma analise de cada fase.

Figura 18. Areas analisadas por EDS, amostra 1, segdo normal, 5000x aumento

Fe
Mn

F4 Mn Fe

M@ Cr
NI Mo ‘ Ni

(R 1] 130 mn 3.6 450 sS4 [ %] L [ B ] 908

Figura 19. EDS Area 1 em destaque na Figura 18, amostra 1.
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Figura 20. EDS area 2 em destaque na Figura 18, amostra 1

Podemos notar uma leve diferenga de cromo dissolvidos nas areas 1 e 2 (ha

mais cromo na 2), o que pode indicar que esta fase corresponde a ferrita.

5.1.2 Analise microestrutural do material extraido da placa 2.

Novamente, observaremos trés se¢des do material: superficial, longitudinal e

normal.

Analise da amostra 2, segdo longitudinal.

As Figuras 21 a 23 mostram as microestruturas reveladas para a segao

longitudinal da Amostra 2.
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Figura 21. Amostra 2, segao longitudinal, aumento de 500x

— dal J—— = A |[‘ - — L -
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Figura 22. Amostra 2, Segao longitudinal, 1500x, MEV
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Figura 23. Amostra 2, Segdo longitudinal, 5000x, MEV

Observa-se, novamente, uma forte orientacdo dos graos presentes na

amostra.

Analise da amostra 2, se¢ao superficial

As Figuras 24 a 26 mostram as microestruturas reveladas para a segao

superficial da Amostra 2.
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Figura 24. Amostra 2, segao superficial, 200x

Figura 25. Amostra 2, segéo superficial, 5000x MEV
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Figura 26. Amostra 2, se¢do superficial, 2500x MEV

Analise da amostra 2, se¢do normal.

As Figuras 27 e 28 mostram as microestruturas reveladas para a segéo

normal da Amostra 2.
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Figura 27. Amostra 2, se¢dao normal, 200x

1N

s | [] R

Figura 28. Amostra 2, segdo normal, 5000x MEV



O ensaio EDS da amostra 2 foi realizado também na segdao normal. As
Figuras 29 a 31 apresentam os resultados associados as respectivas areas de

coleta:

Figura 29. Amostra 2, segdo normal, 5000x MEV. Em destaque as areas de coleta de EDS

Fe

Figura 30. EDS coletado da area 7 da figura 289.
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Figura 31. EDS coletado da area 8 da figura 29.

Novamente, a area em relevo apresenta um menor teor de cromo, o que pode
indicar que esta fase corresponda a austenita (area 8), enquanto a area 7

corresponde a ferrita.

5.1.3 Analise microestrutural do material extraido do cilindro, amostra 3.

Seguem as andlises das 3 se¢des do material: superficial, longitudinal e

normal.

Analise da amostra 3, se¢ao transversal

As Figuras 32 a 34 mostram as microestruturas reveladas para a segdo

transversal da Amostra 3.
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Figura 32. Amostra 3, segdo transversal, 1000x

i

LA

Figura 33. Amostra 3, segao transversal, 1500x, MEV
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Figura 34. Amostra 3, segdo transversal, 5000x, MEV

Analise da amostra 3, se¢cao normal

As Figuras 35 a 37 mostram as microestruturas reveladas para a secao

normal da Amostra 3.
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Figura 35. Amostra 3, segdao normal, Amostra 3, segdo normal, 500x

Figura 36. Amostra 3, se¢ido normal, Amostra 3, se¢do normal, 1500x, MEV
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Figura 37. Amostra 3, se¢do normal, Amostra 3, segdo normal, 5000x, MEV

Analise da amostra 3, se¢ao superficial

As Figuras 38 e 39 mostram as microestruturas reveladas para a segao

transversal da Amostra 3.
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Figura 38. Amostra 3, segdo superficial, 500x

Figura 39. Amostra 3, segao superficial, 5000x, MEV

0 |y e
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Sobre a Figura 39, é conveniente citar que maclas sao visiveis nas areas de
alto relevo, o que pode vir a ser indicativo de se tratar de fase austenitica. Nas
Figuras 40 a 42, sdo apresentadas as areas submetidas ao EDS e os resultados
obtidos da analise.

Figura 40. Amostra 3, segdo superficial, 5000x, MEV. Areas de coleta do EDS em destaque

n M n 108 5.0 (X1} .08 w“e . nn

Figura 41. EDS correspondente a area 1 da figura 38
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Figura 42. EDS correspondente a area 2 da figura 38

Observa-se, por fim, que a area em alto relevo (area 2) possui menos cromo

enquanto a outra é ferritica.

5.2 METALOGRAFIA QUANTITATIVA

5.2.1 Metalografia Quantitativa da Amostra 1

Metalografia Quantitativa da Amostra 1 se¢ao longitudinal

dissolvido, o que, aliado as maclas corrobora a hipétese dessa fase ser austenitica,

A rede para contagem de pontos e fragdo volumétrica das fases usada

mostrados na Tabela 6.

continha 88 cruzamentos no total. Os dados obtidos para fragdo volumétrica sao
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Tabela 6 - Fragdo Volumétrica Média de Cada Fase presente na amostra 1, seg¢édo longitudinal.

Placa 1 Longitudinal Pontos Contados na Rede Pp Fragao Volumétrica

Ferrita .|;’ 44 A 055 .05

Os tamanhos médios de grao foram obtidos por meio das equagbes 4 € 5,

obtendo-se os valores apresentados na Tabela 7.

Tabela 7 - Valores de NI, Pl e tamanho médio de graos da amostra 1, segdo longitudinal.

média - '-'44,51’633884. 0,085033 0,022463652

Para a obtencdo da anisotropia foram construidas 6 linhas-teste, 3
transversais aos contornos de grdo, 3 longitudinais aos mesmos. Em seguida,

utilizou-se a férmula 6. Os resultados obtidos sdo mostrados na Tabela 8.
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Tabela 8 - Anisotropia Média da Se¢do longitudinal da amostra 1.

Transversal Pltransv Longitudinal Pllong Anisotropia

| 5,245701074

NN

16 155652 | 00279 11 167,824 0,066

A ! | | =

Metalografia Quantitativa da Amostra 1 se¢do normal

1,568291036

De maneira analoga foram obtidos os resultados para as outras seg¢des. A
Tabela 9 mostra o numero de pontos e a fragao volumétrica de cada fase. Na Tabela
10, é apresentada a analise do tamanho médio de graos e na Tabela 11, os

resultados para anisotropia.

Tabela 9 - Nimero de pontos e fragdo volumétrica de cada fase na amostra 1, segdo normal.

Placal Fracdo
Pontos Contados na Rede 9 .
normal Volmétrica

Ferrita a1 10465909091 0,465909091

Tabela 10 - Valores de NI, Pl e tamanho médio de graos da amostra 1, se¢do normal.

linha teste | interceptos ‘ NI ‘ Pl Tamanho Médio dos Contornos de Grado (um)

Média | 5394506384 0,107890128 0,018537377
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Tabela 11 - Anisotropia Média da Se¢do normal, amostra 1.

Transversal Pltransv Longitudinal Pllong Anisotropia

interceptos Linha teste interceptos Linha teste

Metalografia Quantitativa da Amostra 1 se¢ao superficial

Os dados da fragdo volumétrica para segao superficial da amostra 1 sao
mostrados na Tabela 12, o tamanho médio de grao na Tabela 13 e os resultados

para anisotropia na Tabela 14.

Tabela 12 - Namero de pontos e fragdo volumétrica de cada fase. Amostra 1, se¢do superficial

Placal Fracdo

. Pontos Contados na Rede N
Superficial Volmétrica

Ferrita | a5 ;..f],3977-27273 0,397727273
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Tabela 13 - Valores de NI, Pl e tamanho médio de graos. Amostra 1, se¢io superficial.

linha teste . Tamanho Médio dos
interceptos

(um) Contornos de Grao (um)

s S == ; '
| 0,10783332 0,018547143

0,1009863 0,01980

- 0,022115135

Tabela 14 - Anisotropia Média da Se¢do superficial, amostra 1

Transversal Pltransv Longitudinal Pllong Anisotropia

I’ =
48

5.2.2 Metalografia Quantitativa da Amostra 2

A rede de contagem de 88 pontos foi mantida. Seguem os dados de cada
se¢do da citada amostras.

Metalografia Quantitativa da Amostra 2, se¢gao normal

Dados para fragdo volumétrica das fases sdao mostrados na Tabela 15,
tamanho médio de grdo na Tabela 16 e dados de anisotropia da segdo na Tabela
17.
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Tabela 15. Nimero de pontos e fragdo volumétrica de cada fase. Amostra 2, segdo normal.

Placa 2 normal | Pontos Contados na Rede Pp Fracdo Volmétrica

Austenita

| .
IMLERGCH G ; | Tamanho Médio dos Contornos
interceptos 2

(um) de Grdo (um)

Mediat e | 630117342
 1rpLl [ J U ST ’

| 0126482347 0,015812483

Tabela 17. Anisofropia Média da Seg¢do normal, amostra 2.

Transversal Longitudinal Anisotropia

| 0,019886382 9,182608872

1!

| 018198717
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Metalografia Quantitativa da Amostra 2 sec¢éo longitudinal

Dados da fragdo volumétrica para secdo longitudinal sdo mostrados na
Tabela 18, tamanho médio de grdo na Tabela 19 e dados de anisotropia da se¢ao
na Tabela 20.

Tabela 18. Numero de pontos e fragdo volumétrica de cada fase. Amostra 2, se¢ao longitudinal.

Fragao
Volmétrica

Placa 2 longitudinal | Pontos Contados na Rede Pp ‘

Ferrita 37 0,420454545  0,420454545

Tabela 19. Valores de NI, Pl e tamanho médio de graos. Amostra 2, segao longitudinal.

Tamanho Médio
interceptos dos Contornos de

linha teste

(um) Grao (um)

0,015153

81,335 801 18 | 1106534702 0,22130694  0,009037222

Média A el 85,03125237 10,170062505  0,011760382

Tabela 20. Anisotropia Média da Segao longitudinal, amostra 2.

Transversal Pltransv Longitudinal Pllong Anisotropia

Média
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Metalografia Quantitativa da Amostra 2, segao superficial.

Resultados da fragdo volumétrica para se¢ado superficial sdo mostrados na
Tabela 21, tamanho médio de grao na Tabela 22 e dados de anisotropia da secao
na Tabela 23.

Tabela 21. Numero de pontos e fragao volumétrica de cada fase. Amostra 2, segdo superficial.

Fracdo Volmétrica

Ferritay il gyt 0,420454545  0,420454545

Tabela 22. Valores de NI, Pl e tamanho médio de graos. Amostra 2, segao superficial.

Tamanho Médio
interceptos dos Contornos de
Grdo (um)

linha teste
(nm)

166352 16 | 4809079542  0,096181591  0,020794

46,01932812

‘ ; — ]_ —— - 7 I = . - — Al S = .. .. . ..
Média | : e 50,11077121 0,100221542  0,019955789

Tabela 23. Anisotropia Média da Segio superficial, amostra 2.

Transversal Pltransv Longitudinal Pllong Anisotropia

14 = | ‘:.'1-79",_5_59 ll 0,077953301 'I 9 | 141416  0,063642021 1,225115112

85258 0, u734snza| | 156,618 oL057d64659 ;!}' 1,278833435
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5.2.3 Metalografia Quantitativa da Amostra 3

A seguir, podem ser encontrados os resultados da metalografia quantitativa

da amostra cilindrica (amostra 3), se¢ao por sec¢ao.

Metalografia Quantitativa da Amostra 3, seg¢édo superficial

Sao apresentados a seguir os dados da fragdo volumétrica de cada fase
(Tabela 24), o tamanho médio de grao (Tabela 25) e os dados de anisotropia
(Tabela 26) para a seg¢ao superficial da Amostra 3.

Tabela 24. Nimero de pontos e fragdo volumétrica de cada fase. Amostra 3, segio superficial.

Fracdo Volmétrica
- 0,613636364

Ferrita 34 | 0,386363636--. 0,386363636

Tabela 25. Valores de NI, Pl e tamanho médio de graos. Amostra 3, segéo superficial

linha teste
(um)

Tamanho Médio dos
Contornos de Grao (pm)

‘ Interceptos ‘

10,0255956

. 28,73760719 0,057475214  0,034797608
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Tabela 26. Anisotropia Média da Seg¢do superficial, amostra 3.

Transversal Pltransv Longitudinal Pllong Anisotropia

— — I..[._.__ — ....I_._ —- — d - e . —_ - 1 . - 5
6 | 118676  0,050557821 5 | 124413  0,040188726 1,258010044

| 125924

Metalografia Quantitativa da Amostra 3, se¢do normal

Sao apresentados a seguir os dados da fracdo volumétrica de cada fase
(Tabela 27), o tamanho médio de grao (Tabela 28) e os dados de anisotropia

(Tabela 29) para a se¢ao normal da Amostra 3.

Tabela 27. Namero de pontos e fragdo volumétrica de cada fase. Amostra 3, se¢do normal.

Tarugo Segao
normal

Pontos Contados na Rede

Ferrita Wes 33,5 ~0,380681818 0,380681818

Tabela 28. Valores de NI, Pl e tamanho médio de griaos. Amostra 3, se¢iao normal.

I ERGH G Tamanho Médio dos
(um) Contornos de Grao (um)

| 0,060044132

0,052002531
— x — _il_ — T _, — G _: — Se— P S —— — ; ~ —
. Média !t. _ | 27,40619451  0,054812389 . 0,036488101
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Tabela 29. Anisotropia Média da Segao normal, amostra 3

Transversal Pltransv Longitudinal Pllong Anisotropia

| 0,068000227 4 179,118  0,022331647 3,04501615

I
I
i

Metalografia Quantitativa da Amostra 3, seg¢do transversal

Séo apresentados a seguir os dados da fragdo volumétrica de cada fase
(Tabela 30), o tamanho médio de grdao (Tabela 31) e os dados de anisotropia

(Tabela 32) para a se¢édo transversal da Amostra 3.

Tabela 30. Nimero de pontos e fragido volumétrica de cada fase. Amostra 3, segiio transversal.

Tarugo Secao Pontos Contados na

Fracdo Volmétrica
trnsversal

linha teste Tamanho Médio dos
(um) Contornos de Grdo (um)

0,054353734.

12747 6 235349494 0047069899 ©0,04249

0,027330308

129,10041085  0,058200822  0,034363776
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Tabela 32. Anisotropia Média da Segao transversal, amostra 3

Transversal Pltransv Longitudinal Pllong Anisotropia

174720 0028615742 3,18724947
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6 CONCLUSAO

Ao longo do presente estudo buscou-se foco na microestrutura dos agos tipo
daplex e superduplex, atacando-se também sua metalografia quantitativa. Com base

nestes resultados, é possivel realizar algumas arguigées, senéo vejamos:

1. As fases em alto relevo das micrografias, oriundas do ataque de 4&cido
oxalico a 10%, representam a fase austenitica do metal, uma vez que,
alem de apresentar maclas, ainda possuiam um nivel de cromo
invariavelmente menor que a fase em baixo relevo, sendo provavel,
portanto, que esta Ultima seja a ferrita.

2. Uma outra caracteristica digna de nota, esta provinda da metalografia
quantitativa realizada no material, € a queda acentuada do grau de
anisotropia nas seg¢des superficiais das trés amostras observadas em
relagdo as outras segdes. Observou-se, portanto, uma fase superficial

muito menos orientada e mais bem “distribuida”.
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